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(54) Mehrschichtiges Periglanzpigment auf Basis eines opaken Substrates 

(57) Mehrschichtiges Periglanzpigment auf der 
Basis eines absorbierenden plattchenformigen Sub- 
strates, das mit alternierenden Schichten eines Materi- 
als mit niedriger Brechzahl und eines Materials mit 
hoher Brechzahl Oder eine Metalls uberzogen ist, wobei 
die Ditferenz der Brechzahlen mindestens 0,1 betragt. 
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[0013] Weiterhin ist Gegenstand der Erfindung die 
Verwendung der erf indungsgemaBen Pigmente zur Pig- 
mentierung von Wert- und Sicherheitspapieren und von 
Verpackungen sowie zur Lasermarkierung von polyme- 
ren Materialien und Papieren. 

[0014] Hierfur kOnnen sie a!s Mischungen mit han- 
delsubiichen Pigmenten, beispielsweise anorganischen 
und organischen Absorptionspigmenten, Metalleffekt- 
pigmenten und LCP-Pigmenten, eingesetzt werden. 
[0015] Als Material mit hoher Brechzahl werden 
Metalloxide Oder Mischungen von Metalloxiden mit Oder 
ohne absorbierenden Eigenschaften sowie Metalle ein- 
gesetzt. Bevorzugt werden TiC) 2 , Zr0 2 , Fe 2 0 3 , Fe 3 0 4 , 
Cr 2 0 3 , ZnO Oder (SnSb)0 2 Oder dQnne Metallschich- 
ten, beispielsweise aus Nickel Oder Aluminium. 
[0016] Als Material mit niedriger Brechzahl werden 
Metalloxide, beispielsweise Al 2 0 3 Oder SiC^ Oder deren 
Gemische eingesetzt. 

[0017] Die Dicke der Schichten der Materialien mit 
hoher und niedriger Brechzahl ist wesentlich fur die 
optischen Eigenschaften des Pigmentes. Da ein Pro- 
dukt mit krdftigen Irrterferenzfarben erwGnscht ist mu6 
die Dicke der Schichten aufeinander eingestelrt werden. 
Wenn n die Brechzahl einer Schicht und d ihre Dicke ist, 
ergibt sich die lnterferenzfarbe, in der eine dunne 
Schicht erscheint, aus dem Produkt von n und d, d.h. 
der optischen Dicke. Die bei Normallichteinfall im ref lek- 
tierten Licht entstehenden Farben eines solchen Filmes 
ergeben sich aus einer Verstarkung des Lichtes der 
Welleniange 




und durch Schwachung von Licht der Welleniange 




wobei N eine positive ganze Zahl ist. Die bei zunehmen- 
der Filmdicke ertolgende Variation der Farbe ergibt sich 
aus der Verstarkung bzw. Schwachung bestimmter Wel- 
leniangen des Lichtes durch Interferenz. Beispielsweise 
hat ein 115 nm dicker Film aus Titandioxid mit der 
Brechzahl 1,94 eine optische Dicke von 115 x 1,94 = 
223 nm, und Licht der Welleniange 2 x 223 nm - 446 
nm (blau) wird bei der Reflexion geschwacht, so daB 
das reflektierte Licht gelb ist. Bei mehrschichtigen Pig- 
menten wird die lnterferenzfarbe durch die Verstarkung 
bestimmter Welleniangen bestimmt und wenn mehrere 
Schichten in einem vielschichtigen Pigment gleiche 
optische Dicke besitzen, wird die Farbe des reflektierten 
Lichtes mit zunehmender Zahl der Schichten intensiver 
und satter. Daruber hinaus kann durch geeignete Wahl 
der Schichtdicken eine besondere starke Variation der 
Farbe in Abhangigkeit vom Betrachtungswinkel erreicht 



werden. Es bildet sich ein ausgepragter Farbflop aus, 
der fur die Pigmente gemaG der Erfindung erwunscht 
sein kann. Die Dicke der einzelnen Schichten, unabhdn- 
gig von ihrer Brechzahl, betrfigt bei Materialien mit 
5 hoher Brechzahl 10 bis 300 nm, bevorzugt 20 bis 200 
nm. Die Dicke der Metallschichten liegt etwa bei 5 bis 35 
nm. 

[0018] Bei niedrigbrechenden Materialien betrdgt die 
Schichtdicke fur Pigmente mit intensiven Interferenzfar- 
w ben 2 bis 300 nm, bevorzugt 40 bis 1 50 nm und fur Pig- 
mente mit einem ausgepragten Farbflop 2 bis 800 nm, 
bevorzugt 200 bis 600 nm. Die Differenz der Brechzah- 
len zwischen einer Schicht aus einem hochbrechenden 
und einer Schicht aus einem niedrigbrechenden Mate- 
15 rial betrdgt mindestens 0, 1 . 

[0019] Als Substrat fur die erfindungsgemaBen Pig- 
mente werden piattchenfCrmige Materialien eingesetzt, 
die vollstandig Oder teilweise das einfallende Licht 
absorbieren. Beispiele fur vollstandig absorbierende 
20 Substrate sind Graphitpiattchen und Pigmente auf 
Basis von Graphit, wie sie in US 5 228 911 naher 
beschrieben werden. Die Graphitpiattchen werden in 
einer Sauerstoff enthaltenden Atmosphare auf 200 bis 
500°C erhitzt. Dadurch werden auf der Graphitoberf Ja- 
rs che Carboxylgruppen und phenolische Hydroxylgrup- 
pen gebikJet, die die Haftung der Metalloxidschicht 
verbessern. Bevorzugt wird Titandioxid verwendet Die 
Abscheidung des Titandioxids erfolgt nach bekannten 
Verfahren. Die Graphitpiattchen sind im Handel frei ver- 
30 fugbar. 

[0020] Weiterhin sind als vollstandig absorbierendes 
Substrat llmenitpigmente und Eisenoxidpigmerrte 
geeignet. wie sie in US 4 867 793 beschrieben werden. 
Es handelt sich hierbei urn Interferenzpigmente, die aus 

35 Glimmer und einer Schicht aus Magnetit (FeO • Fe 2 0 3 ) 
Oder llmenit (FeTiOs) bestehen. Die Magnetitschicht 
wird erhatten, indem man das Eisenoxid aus einer 
Eisen(fl)-salzfdsung in Gegenwart eines Oxidationsmit- 
tels abscheidet Oder eine nach bekannten Verfahren 

40 abgeschiedene Fe 2 0 3 -Schicht bei erhohten Temperatu- 
ren einer reduzierenden Atmosphare aussetzt. 
[0021] Wird die Fe 2 0 3 -Schicht auf eine Titandioxid- 
schicht abgeschieden und das Produkt bei Ober 800 °C 
in einer reduzierenden Atmosphare kalziniert, bildet 

45 sich eine Schicht aus Eisentitanat (FeTi0 3 ) aus, das als 
llmenit bezeichnet wird. 

[0022] Weiterhin kann als Substrat im Sinne der Erfin- 
dung auch mit Pseudobrookit beschichteter Glimmer 
eingesetzt werden, dessen Herstellung in US 5 009 71 1 

so naher beschrieben wird. 

[0023] Als Substrat sind auch Interferenzpigmente 
gemaB US 5 693 134 geeignet, die aus einem piatt- 
chenf6rmigen Substrat, einer ersten Schicht aus Titan- 
dioxid und einer zwerten, auBeren Schicht aus einem 

55 Mischoxid von Kupfer und Mangan der allgemeinen For- 
mel CuxMn^C^ bestehen. 

[0024] Als weiteres opakes Substrat kOnnen auch mit 
Graphit beschichteter Glimmer bzw. m'rt Graphit 
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DE-OS 32 35 017 oder DE-OS 33 34 598 beschriebene 
Verfahren in Frage. 

[0039] Die zusatzlich aufgebrachten Stoffe machen 
nur elwa 0,1 bis 5 Gew.-%, vorzugsweise etwa 0,5 bis 3 
Gew.-%, des gesarrrten Pigmentes aus. 5 
[0040] Das erfindungsgemaBe Pigment kann noch 
zusatzlich mit schwerldslichen, fest haftenden anorga- 
nischen oder organischen Farbmitteln beschichtet wer- 
den. Bevorzugt werden Farblacke und insbesondere 
Aluminiumfarblacke verwendet. Dazu wird eine Alumini- 
umhydroxidschicht aufgefailt die in einem zweiten 
Schritt mit einem Farblack verlackt wird. Das Verfahren 
ist in DE 24 29 762 und DE 29 28 287 naher beschrie- 
ben. 

[0041 ] Bevorzugt ist auch eine zusdtzliche Beschich- 
tung mit Komplexsalzpigmenten, insbesondere Cyano- 
ferratkomplexen, wie zum Beispiel Berliner Blau und 
Turnbulls Blau, wie sie in EP 0141 173 und DE 23 13 
332 beschrieben ist. 

[0042] Das erfindungsgemaBe Pigment kann auch mit 
organischen Farbstoffen und insbesondere mit Phthalo- 
cyanin- oder Metallphthalocyanin- und/oder Indarrthren- 
farbstoffen nach DE 40 09 567 beschichtet werden. 
Dazu wird eine Suspension des Pigmentes in einer 
Ldsung des Farbstoffes hergestelH und diese dann mit 
einem LOsungsmrttel zusammengebracht in welchem 
der Farbstoff schwer lOslich oder unlOslich ist. 
[0043] Weiterhin konnen auch MetallchalkogenkJe 
bzw. Metallchalkogenidhydrate und RuB fur eine 
zus&tzliche Beschichtung eingesetzt werden. 
[0044] Das Pigment kann auf ubliche Weise zur Pig- 
mentierung von Lacken, Druckfarben, Kunststoffen, 
Kosmetika und Glasuren fur Keramiken und Giaser ver- 
wendet werden. 

[0045] Die erf indungsgem&Ben Pigmente besitzen ein 
hohes DeckvermOgen und zeigen einen ausgeprSgten 
Farbflop. Das bedeutet, daB die Interferenzfarben sehr 
stark vom Betrachtungswinkel abhdngig sind. Auf 
Grund dieser Eigenschaften, beispielsweise bei ihrer 
Verwendung in Autolacken, ist die Zumischung von 
Absorptionspigmenten, wenn uberhaupt, nur in gerin- 
gen Mengen erforderlich. Dadurch bleibt ein Farbflop in 
vollem Umfang erhalten. 

[0046] Die folgenden Beispiele sollen die Erfindung 
naher erl&utern, ohne sie zu begrenzen. 

Beispiel 1 

[0047] 1 00 g Graphitpiattchen werden in 2 I VE-Was- 
ser suspendiert und unter standigem Ruhren auf 75 °C 
aufgeheizt. 

[0048] Mit konzentrierter Salzsaure (37%ig) wird der 
pH-Wert auf 2,2 eingesteltt. Zu dieser Suspension wer- 
den innerhalb von 280 min 550 ml einer waBrigen TiCI 4 - 
LOsung (400 g T1CI4/I) hinzudosiert Der pH-Wert wird 
wahrend der gesarrrten Zugabe mit 32%iger NaOH- 
LCsung bei 2,2 konstant gehalten. 
[0049] Nach beendeter Zugabe wird zur Vervollstan- 



digung der Fdllung noch 45 min bei 75 °C nachgeruhrt 
[0050] Der pH-Wert der Suspension wird mit 32%iger 
NaOH-L6sung auf 7,5 angehoben und innerhalb von 40 
min 210 g einer NatronwasserglaslOsung (13,5 Gew.-% 
Si0 2 ) zudosiert. Dabei wird der pH-Wert mit 10%iger 
Satzsdure konstant auf 7,5 gehalten. Nach beendeter 
Zugabe wird zur Vervollstandigung der Failung noch 45 
min bei 75 °C nachgerOhrt. 

[0051 ] Der pH-Wert der Suspension wird mit 1 0%iger 
Salzsaure auf 2,2 abgesenkt. 

[0052] Innerhalb von 320 min werden 630 ml einer 
waBrigen TiCI 4 -LOsung (400 g T1CI4/I) hinzudosiert. Der 
pH-Wert wird wahrend der gesarrrten Zugabe mit 
32%iger NaOH-LOsung bei 2,2 konstant gehalten. 
[0053] Nach beendeter Zugabe wird zur Vervollstan- 
digung der Failung noch 45 min bei 75 °C nachgeruhrt. 
[0054] AnschlieBend laBt man auf Raurrrtemperatur 
abkOhlen, f ittriert das erhartene Pigment ab, wdscht mit 
VE-Wasser salzfrei und trocknet bei 1 10 °C. 
[0055] Danach wird das Pigment 30 min bei 700 °C in 
N 2 -Atmosphare gegluht. 

[0056] Das so erhartene Pigment zeigt eine dunkel- 
grune Pulverfarbe mit tiefgrQner Interferenzfarbe. 



[0057] 100 g Graphitpiattchen werden in 2 1 VE-Was- 
ser suspendiert und unter standigem Ruhren auf 80 °C 
aufgeheizt 

[0058] Mit konzentrierter Salzsaure (37%ig) wird der 
pH-Wert auf 2,0 eingestelH 

[0059] Zu dieser Suspension werden innerhalb von 25 
min 100 ml einer 3%igen SnCt 4 -L6sung zudosiert. Der 
pH-Wert wird wahrend dieser Zeit mit 32%iger NaOH- 
L6sung konstant auf 2,0 gehalten. 
[0060] Nach einer 15minutigen Nachruhrzeit wird der 
pH-Wert mittels 10%iger Salzsaure auf 1,8 gebracht 
und innerhalb von 300 min 600 ml einer waBrigen T1CI4- 
LOsung (400 g TiCI^) hinzudosiert. Der pH-Wert wird 
wahrend der gesarrrten Zugabe mrt 32%iger NaOH- 
LOsung bei 1,8 konstant gehalten. 
[0061] Nach beendeter Zugabe wird zur Vervollstan- 
digung der Failung noch 15 min bei 80 °C nachgerOhrt 
[0062] Der pH-Wert der Suspension wird mit 32%iger 
NaOH-L6sung auf 7,5 angehoben und innerhalb von 
216 min 430 g einer NatronwasserglaslCsung (13,5 
Gew.-% SiO^ zudosiert Dabei wird der pH-Wert mit 
10%iger Salzsaure konstant auf 7,5 gehalten. Nach 
beendeter Zugabe wird zur Vervollstandigung der Fai- 
lung noch 15 min bei 80 °C nachgeruhrt. 
[0063] Der pH-Wert der Suspension wird mit 1 0%iger 
Salzsaure auf 2,0 abgesenkt. 

[0064] Innerhalb von 25 min werden 100 ml einer 
3%igen SnCI 4 -L6sung zudosiert. 
[0065] . Dabei wird wahrend der gesarrrten Zeit der pH- 
Wert mit 32%iger NaOH konstant auf 2,0 gehalten. 
[0066] Nach einer 15minutigen Nachruhrzeit wird der 
pH-Wert mittels 10%iger Salzsaure auf 1,8 abgesenkt 
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[0098] Der pH-Wert der Suspension wird mit 32%iger 
NaOH-LOsung auf 7,5 angehoben und innerhalb von 50 
min 260 g einer NatronwasserglaslCsung (13.5 Gew.-% 
SiOa) zudosiert Dabei wird der pH-Wert mit 10%iger 
Salzsaure konstant auf 7,5 gehalten. Nach beendeter 5 
Zugabe wird zur Vervollstandigung der Failung noch 45 
min bei 75 °C nachgeruhrt 

[0099] Der pH- Wert der Suspension wird mit 1 0%iger 
Salzsaure auf 2,2 abgesenkt. 

[0100] Innerhalb von 400 min werden 790 ml waBri- 
gen TiCI 4 -L6sung (400 g T1CI4/I) hinzudosiert Der pH- 
Wert wird wahrend der gesamten Zugabe mit 32%iger 
NaOH-L6sung bei 2,2 konstant gehalten. 
[01 01 ] Nach beendeter Zugabe wird zur Vervollstan- 
digung der Failung noch 45 min bei 75 °C nachgeruhrt. 
[0102] AnschlieBend laot man auf Raumtemperatur 
abkuhlen, filtriert das erhaftene Pigment ab, wascht mit 
VE-Wasser salzfrei und trocknet bei 1 10 °C. 
[01 03] Danach wird das Pigment 30 min bei 700 °C in 
N 2 -Atmosphare gegluht 

[0104] Das so erhaltene Pigment zeigt eine dunkel- 
grune Pulverfarbe mit tiefgruner Irrterferenzfarbe. 

Beispiel 6 

[0105] 100 g mit Graphit deckend beschichteter Glim- 
mer mit einer TeilchengrOBe von 10-50 \in\ werden in 2 
I VE-Wasser suspendiert und unter standigem Ruhren 
auf 80 °C aufgeheizt 

[0106] Mit konzentrierter Salzsaure (37%ig) wird der 
pH-Wert auf 2,0 eingestelH. 

[01 07] Zu dieser Suspension werden innerhalb von 25 
min 100 ml einer 3%igen SnCI 4 -L0sung zudosiert. Der 
pH-Wert wird wahrend dieser Zeit mit 32%iger NaOH- 
LOsung konstant auf 2,0 gehalten. 
[01 08] Nach einer 1 Sminutigen Nachruhrzeit wird der 
pH-Wert mittels 10%iger Salzsaure auf 1,8 gebracht 
und innerhalb von 375 min 750 ml einer waBrigen TiCI 4 - 
LOsung (400 g TiCI 4 /l) hinzudosiert Der pH-Wert wird 
wahrend der gesamten Zugabe mit 32%iger NaOH- 
LOsung bei 1,8 konstant gehalten. 
[0109] Nach beendeter Zugabe wird zur Vervollstan- 
digung der Fdllung noch 15 min bei 80 °C nachgeruhrt. 
[01 1 0] Der pH- Wert der Suspension wird mit 32%iger 
NaOH-L6sung auf 7,5 angehoben und innerhalb von 
270 min 533 g einer NatronwasserglaslOsung (13,5 
Gew.-% Si0 2 ) zudosiert. Dabei wird der pH-Wert mit 
10%iger Salzsaure konstant auf 7,5 gehalten. Nach 
beendeter Zugabe wird zur Vervollstandigung der Fdl- 
lung noch 15 min bei 80 °C nachgeruhrt. 
[01 1 1 ] Der pH- Wert der Suspension wird mit 1 0%iger 
Salzsaure auf 2,0 abgesenkt. 

[0112] Innerhalb von 25 min werden 100 ml einer 
3%igen SnCI 4 -L0sung zudosiert 
[01 1 3] Dabei wird wahrend der gesamten Zeit der pH- 
Wert mit 32%iger NaOH konstant auf 2,0 gehalten. 
[01 1 4] Nach einer 1 Sminutigen Nachruhrzeit wird der 
pH-Wert mittels 10%iger Salzsaure auf 1,8 abgesenkt 



und innerhalb von 370 min werden 740 ml einer wdBri- 
gen 71CI 4 -L6sung (400 g TiCI^) hinzudosiert. Der pH- 
Wert wird wahrend der gesamten Zugabe mit 32%iger 
NaOH-LOsung bei 1,8 konstant gehalten. 
[0115] Nach beendeter Zugabe wird zur Vervollstan- 
digung der Failung noch 15 min bei 80 °C nachgeruhrt 
[0116] AnschlieBend laBt man auf Raumtemperatur 
abkuhlen, fitoiert das erhaftene Pigment ab, wascht mit 
VE-Wasser salzfrei und trocknet bei 1 10 °C. 
[01 1 7] Danach wird das Pigment 30 min bei 700 °C in 
einer Stickstoffatmosphare gegluht 
[01 18] Man erhait ein Pigment von dunkelgruner Pul- 
verfarbe mit einem ausgepragten Farbflop. 



[0119] 105 g eines Carbon Inclusion Pigmentes mit 
blauer Interferenzfarbe und einer TeilchengrOBe von 10- 
50 pm werden in 2 I VE-Wasser suspendiert und unter 
standigem Ruhren auf 75 °C aufgeheizt. 
[0120] Das Pigment enthait eine Ti0 2 -Schicht, in die 
Kohlenstoff eingeiagert ist. Der pH-Wert der Suspen- 
sion wird mit 32%iger NaOH-LOsung auf 7,5 angehoben 
und innerhalb von 75 min 153 g einer Natronwasser- 
glaslOsung (13,5 Gew.-% S1O2) zudosiert. Dabei wird 
der pH-Wert mit 10%iger Salzsaure konstant auf 7,5 
gehalten. Nach beendeter Zugabe wird zur Vervollstan- 
digung der Failung noch 45 min bei 75 °C nachgeruhrt. 
[01 21 ] Der pH-Wert der Suspension wird mit 1 0%iger 
Salzsaure auf 2,2 abgesenkt 

[0122] Innerhalb von 165 min werden 330 ml einer 
waBrigen TiCI 4 -L6sung (400 g TICI4/I) hinzudosiert Der 
pH-Wert wird wahrend der gesamten Zugabe mit 
32%iger NaOH-LOsung bei 2,2 konstant gehalten. 
[01 23] Nach beendeter Zugabe wird zur Vervollstan- 
digung der Failung noch 45 min bei 75 °C nachgeruhrt. 
[0124] AnschlieBend laBt man auf Raumtemperatur 
abkuhlen, filtriert das erhaltene Pigment ab, wascht mit 
VE-Wasser salzfrei und trocknet bei 110 °C. Danach 
wird das Pigment 30 min bei 850 °C in Stickstoffatmo- 
sphare gegluht. 

[0125] Man erhait ein Pigment mit graublauer KOrper- 
farbe und tiefblauer Irrterferenzfarbe. 



[0126] 126 g eines Carbon Inclusion Pigmentes mit 
blauer Interferenzfarbe und einer TeilchengrOBe von 10- 
50 urn werden in 2 I VE-Wasser suspendiert und unter 
standigem Ruhren auf 80 °C aufgeheizt. 
[0127] Das Pigment enthait eine Ti0 2 -Schicht, in die 
Kohlenstoff eingeiagert ist 

[0128] Der pH-Wert der Suspension wird mit 32%iger 
NaOH-LOsung auf 7,5 angehoben und innerhalb von 
270 min 533 g einer NatronwasserglaslOsung (13,5 
Gew.-% SiOa) zudosiert. Dabei wird der pH-Wert mit 
10%iger Salzsaure konstant auf 7,5 gehalten. Nach 
beendeter Zugabe wird zur Vervollstandigung der Fai- 
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[0159] Mit konzentrierter Salzsaure (37%ig) wird der 
pH-Wert auf 2,2 eingestellt. 

[0160] Zu dieser Suspension werden innerhalb 
von350 min 690 ml einer waBrigen TiCU-Ldsung (400 g 
TICI4/I) hinzudosiert Der pH-Wert wird wahrend der 5 
gesamten Zugabe mit 32%iger NaOH-LOsung bei 2,2 
konstant gehalten. 

[01 61 ] Nach beendeter Zugabe wird zur Vervollstan- 
digung der Failung noch 45 min bei 75 °C nachgeruhrt. 
[01 62] Der pH-Wert der Suspension wird mit 32%iger 10 
NaOH-LOsung auf 7,5 angehoben und innerhalb von 50 
min 260 g einer NatronwasserglaslOsung (13,5 Gew.-% 
SiOj?) zudosiert. Dabei wird der pH-Wert mit 10%iger 
Salzsaure konstant auf 7,5 gehalten. Nach beendeter 
Zugabe wird zur Vervollst&ndigung der Failung noch 45 15 
min bei 75 °C nachgerGhrt. 

[01 63] Der pH- Wert der Suspension wird mit 1 0%iger 
Salzsaure auf 2,2 abgesenkt. 

[0164] Innerhalb von 400 min werden 790 ml einer 
waBrigen 7iCI 4 -L6sung (400 g TiCI^) hinzudosiert. Der 20 
pH-Wert wird wahrend der gesamten Zugabe mit 
32%iger NaOH-LOsung bei 2,2 konstant gehalten. 
[0165] Nach beendeter Zugabe wird zur Vervollstan- 
digung der Failung noch 45 min bei 75 °C nachgerGhrt. 
[0166] AnschlieBend laftt man auf Raumtemperatur 25 
abkuhlen. f irtriert das erhaltene Pigment ab. wascht mit 
VE-Wasser salzfrei und trocknet bei 1 10 °C. 
[0167] Danach wird das Pigment 30 min bei 700 °C 
gegluhi 

[01 68] Das so erhaltene Pigment zeigt eine graugrune 30 
Pulverferbe mittiefgrOner Interferenzfarbe. 

Beispiel 12 

[0169] 1 00 g durch eingelagerten RuB gefarbte Si0 2 - 35 
Flakes mit einer TeilchengrOBe von 10-50 pm werden in 
2 1 VE-Wasser suspendiert und unter standigem Ruhren 
auf 80 °C aufgeheizt 

[0170] Mit konzentrierter Salzsaure (37%ig) wird der 
pH-Wert auf 2,0 eingestellt. 40 
[0171] Zu dieser Suspension werden innerhalb von 
100 min 300 ml einer 3%igen SnCI 4 -L0sung zudosiert. 
Der pH-Wert wild wahrend dieser Zeit mit 32%iger 
NaOH-LOsung konstant auf 2,0 gehalten. 
[01 72] Nach einer 1 5minutigen Nachruhrzeit wird der 45 
pH-Wert mittels 10%iger Salzsaure auf 1,8 gebracht 
und innerhalb von 340 min 1020 ml einer waBrigen 
TiCI 4 -L0sung (400 g TiCI^) hinzudosiert. Der pH-Wert 
wird wahrend der gesamten Zugabe mit 32%iger 
NaOH-LOsung bei 1 ,8 konstant gehalten. so 
[0173] Nach beendeter Zugabe wird zur Vervollstan- 
digung der Failung noch 15 min bei 80 °C nachgeruhrt. 
[01 74] Der pH-Wert der Suspension wird mit 32%iger 
NaOH-LOsung auf 7,5 angehoben und innerhalb von 
. 230 min 704 g einer NatronwassergiaslOsung (13,5 55 
Gew.-% Si0 2 ) zudosiert. Dabei wird der pH-Wert mit 
10%iger Salzsaure konstant auf 7,5 gehalten. Nach 
beendeter Zugabe wird zur Vervollstandigung der Fai- 



lung noch 15 min bei 80 °C nachgeruhrt. 

[01 75] Der pH-Wert der Suspension wird mit 1 0%iger 

Salzsaure auf 2,0 abgesenkt. 

[0176] Innerhalb von 100 min werden 300 ml einer 
3%igen SnCI 4 -L0sung zudosiert. Dabei wird wahrend 
der gesamten Zeit der pH-Wert mil 32%iger NaOH kon- 
stant auf 2,0 gehalten. 

[01 77] Nach einer 15minutigen NachrOhrzeit wird der 
pH-Wert mittels 10%iger Salzsaure auf 1,8 abgesenkt 
und innerhalb von 300 min werden 922 ml einer waBri- 
gen T»CI 4 -L0sung (400 g TiCI^) hinzudosiert. Der pH- 
Wert wird wahrend der gesamten Zugabe mit 32%iger 
NaOH-LOsung bei 1,8 konstant gehalten. 
[01 78] Nach beendeter Zugabe wird zur Vervollstan- 
digung der Failung noch 15 min bei 80 °C nachgeruhrt. 
[0179] AnschlieBend laBt man auf Raumtemperatur 
abkuhlen, f irtriert das erhaltene Pigment ab, wascht mit 
VE-Wasser salzfrei und trocknet bei 1 10 °C. 
[0180] Danach wird das Pigment 30 min bei 700 °C 
geglOht. 

[01 81 ] Man erhatt ein Pigment von graugrOner Pulver* 
farbe mit einem ausgepragten Farbf lop. 

Beispiel 13 

[01 82] 1 05 g eines WaugrOnen Interferenzpigmentes, 
bestehend a us Glimmer, der mit Trtandtoxid beschichtet 
ist und zusatzlich eine duBere Schicht aus einem 
Mischoxid der Formel CuxMn3_x0 4 besrtzt, werden in 2 
I VE-Wasser suspendiert und unter standigem Ruhren 
auf 75 °C aufgeheizt 

[0183] Der pH-Wert der Suspension wird auf 7,5 ein- 
gestellt und innerhalb von 75 min 153 g einer Natron- 
wassergiaslOsung (13,5 Gew.-% S1O2) zudosiert. 
[01 84] Dabei wird der pH- Wert mit 1 0%iger Salzsaure 
konstant auf 7,5 gehalten. 

[0185] Nach beendeter Zugabe wird zur Vervollstan- 
digung der Failung noch 45 min bei 75 °C nachgeruhrt. 
[01 86] Der pH-Wert der Suspension wird mit 1 0%iger 
Salzsaure auf 2,2 abgesenkt. 

[0187] Innerhalb von 165 min werden 330 ml einer 
waBrigen TiCU-LOsung (400 g TiCI^) hinzudosiert. Der 
pH-Wert wird wahrend der gesamten Zugabe mit 
32%iger NaOH-LOsung bei 2,2 konstant gehalten. 
[0188] Nach beendeter Zugabe wird zur Vervollstan- 
digung der Failung noch 45 min bei 75 °C nachgeruhrt. 
[0189] AnschlieBend laBt man auf Raumtemperatur 
abkuhlen, f irtriert das erhaltene Pigment ab, wascht mit 
VE-Wasser salzfrei und trocknet bei 1 10 °C. 
[0190] Danach wird das Pigment 30 min bei 600 °C 
gegluhi 

[01 91 ] Das so erhaltene Pigment zeigt eine grune Pul- 
verfarbe mit tiefgruner Interferenzfarbe. 

Beispiel 14 

[01 92] 126 g eines WaugrOnen Interferenzpigmentes, 
bestehend aus Glimmer, der mit Titandioxid beschichtet 
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1 2. Verwendung der Pigmente nach den AnsprGchen 1 
bis 4 zur Pigment! erung von Wert- und Sicherheits- 
papieren und Verpackungen sowie zur Lasermar- 
Werung von polymeren Materialien und Papieren. 

5 

13. Lacke, Druckfaiben, Kunststoffe, Kosmetika, Kera- 
miken und Glaser, welche mit einem Pigment nach 
den Anspruchen 1 bis 4 pigmentiert sind. 

14. Lasermarkierbare polymere Materialien und 10 
Papiere, Wert- und Sicherheitspapiere und Verpak- 
kungen enthaftend Pigmente nach den AnsprGchen 

1 bis 4. 
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